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(54) TOte: UNSAPONIFIABLE MATERIALS OF VEGETABLE ORIGIN AND COSMEHC COMPOSITIONS CONTAINING SAME 
(54) Titrc: MATTERES INSAPONIFL\BLES D'ORIGINE VEGETALE ET CX)MPOSrnONS COSMETIQUES LES CONTENANT 
(57) Abstract 

A medxod for preparing £it fractions of vegetable origio enriched with uosaponifiable materials, wherein said phytogenic fst is treated 
with a ketone-like polar solvent to give both a heat-insoluble fraction d) which is not soluble in the ketone solvent and fonns a first fraction 
rich in unsaponifiable materials, and a solution of a heat*soluble fraction (S) in said ketone solvent, whereafter said heat-soluble fraction (S) 
is caused to crystallise in a crystallisation stage in a solvent at a tBii^>eratare below 0 "C, the resulting product is filtered to gjve a filtcate 
(F) which forms a second fraction rich in unsqwnifiable materials after the crystallisation solvent has been evaporated. Acooiding to the 
metiKxl, the two fractions rich in unsaponifiable TnateriflU axe then rn ^xt^ jhe method is particulariy suitable for processing shea butter. 
The use of nuxtures enriched with uns^>onifiable materials for preparing cosmetic and/or decmatological cco^sitions is also disclosed. 

(57)Abrcgc 



L*invention conceme un proo6d£ de preparation de fractions de matidies grasses d'ori^ne veg6tale enricfaies en mati^res 
insaponifiables, caract6ris6 eh oe qu'il consiste h. traiter ladite matiftire giasse d'origine v6g^tale par un solvant polaire de type c6tonique 
de h. r6ciq>£rer, d*une piart, une fraction inscduble h, chaud (I) dans ledit sdvant c6tonique qui constitue une premi^ fraction ridie 
en matihes insaponifiables et une solution dans le solvant ctonique d*une fraction (S) dite fracti<m soluble k chaud et & soumettre ladite 
fraction soluble k chaud (S) 4 une 6tape de cristallisation dans un solvant dit solvant de cristallisation & temp6rature inferieure ^ 0 °C, 
k filtter le produit ainsi obtenu pour rficupter un filtrat (F) qui constitue, apr&s Evaporation du solvant de cristallisation, une deuxi&me 
fraction ridie en matites insqwnifiablcs Scion le proc6d6 de T invention, on m6Iange ensuite ks deux fractions riches en matifeies 
ins^nifiables. Uinvention est particuliitement applicable au beune de karit6 et conceme 6galement T utilisation des melanges enrichis en 
matites insaponifiables pour la preparation de compositions oosooEtiques et/ou dermatdogiques. 
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MATIERES INSAPONIFIABLES D'ORIGINE VEGETALE ET 
COMPOSITIONS COSMETIQUES LES CONTENANT 

La prcsentc invention conccmc un nouvcau proccdc dc preparation dc 
5 fractions de matiercs grasses d'originc vcgdtalc cnrichics cn matiercs insaponi- 
fiables, Elle conccmc cgalemcnt I'utilisation dc ccs fractions et dc Icurs melanges 
pour la preparation dc compositions cosmctiqucs et/ou pharmaccutiqucs, notam- 
ment dermatologiques. 

Les matiercs insaponifiablcs, scion la definition donncc dans la norme 
10 NF T 60-205-1 qui dccrit la mcthodc qui pcrmet la determination dc la tcncur 
(mcthode dc reference), constituent toutes les substances prcsentes dans Ic produit 
qui, apres saponification dc ccluii-ci par I'hydroxydc de potassium ct extraction par 
un solvant specific, nc sont pas volatiles dans les conditions operatoires specifiees. 

Ainsi, commc ccla est precise dans cctte norme, les matieres 
15 insaponifiablcs comprcnncnt dcs constituants naturcls dcs matiercs grasses tels les 
sterols, les hydrocarburcs et alcools supcricurs, aliphatiqucs ct tcrpeniqucs, ainsi 
que les substances organiqucs 6trang6rcs cxtraitcs par Ic solvant et non volatiles k 
103*C (par excmple huilcs mindrales) qu'elles pcuvent 6vcntucllement contcnir. 

Dans le present expose, on dcsignera indiffdremment par "matiercs 
20 insaponifiablcs" ou "insaponifiablc" les matiercs insaponifiablcs telles qu'elles sont 
ddfinies ci-dessus. 

Les industries pharmaccutique ct cosmetique font appel depuis les 
temps les plus rcculcs a dcs cxtraits dc matiercs grasses d'originc vdg6tale. II est 
appaiu depuis un certain nombrc d'annccs dans ccs industries que dcs proprietes 
25 biologiques particulieremcnt intdrcssantcs rcsultaient de Tutilisation de matieres 
grasses y6g6tales ou d'cxtraits dc matiercs grasses vdgctales riches cn majtieres 
insaponifiables. 

Certaincs huilcs v6gctalcs commc les huilcs d'avocat, dc soja, de colza, 
d'olive, et surtout de karitc sont connucs pour ctrc particulieremcnt riches en 
30 matieres insaponifiablcs ct/ou contcnir dans ccs matiercs insaponifiables un ou 
plusieurs constituants intcressant les sectcuis prccit6s. 

On connait dc nombreux proc6dcs de fractionnement dcs matieres 
grasses d'origine vcgctalc visant a recupdrer ou a dlimincr certains de Icurs 
composants en vue de leur utilisation dans diffdrentes industries, cn particulier 
35 dans Industrie alimcntairc ct dans les industries pharmaccutique et cosmdrique. 
Un int6r6i tout paniculicr a 6x6 apportd au karitd. 
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Dc nombrcux proccdds dc fractionncmcnt dc Thuilc dc karitc ont ctd 
decrits. La plupart dc ccs precedes font appcl a des ccioncs aliphatiques et 
proposent d'elimincr le karitcnc pour rccupcrer la fraction soluble dans la cctone ct 
utilisable dans Tindustric du cacao commc substitut ct/ou equivalent dc bcurrc dc 
5 cacao. 

A la difference des proccdcs cites ci-dessus, mais toujours avec 
I'optique de rccup6rcr un produit utilisable dans Tindustric alimcntaire, le brevet 
US 4 103 039 propose de dissoudre a chaud la graisse de karit^ dans Tdthanol, 
d'eliminer la fraction non soluble dans I'dthanol, de laisscr refroidir la solution 

10 rcstantc a unc temperature comprise entre 20 ct 60*C dc fagon a scparcr laditc 
solution en deux couches distinctcs liquides, la couche superieure 6tant pauvre en 
huile et la couche infcrieurc richc en huilc. Dans ce document, la couche riche en 
huile est ensuite dissoute dans uh solvant organiquc tcl que Thexane puis soumise a 
une operation de fractionncmcnt par cristallisation dans un solvant tcl que Thcxane. 

15 Ce document ne chcrche nullcment un cnrichissement quelconque 

d*une des fractions en maticrcs insaponifiables puisque son but est de produire un 
substitut du beune de cacao pour usage alimentaire. Par ailleurs, le proced6 ddcrit 
dans ce document doit rccourir a deux solvants/a savoir I'ethanol pour insolubiiiser 
les gommes puis I'hexane dans Icquel se fait le fractionncmcnt. 

20 Selon une des ces caract6ristiques cssentielles, la prdscnte invention 

conceme un procSde de preparation dc fractions dc maticrcs gmsscs d*origine 
vegetale enrichies en maticrcs insaponifiables, caractcris6 en ce qu*il consiste a 
traiter ladite matiere grasse d*origine v6g£talc par un solvant polaire de type 
cetonique de fagon a rccupcrer d*une part une fraction insoluble a chaud (I) qui 

25 constitue une premiere fraction richc en maticrcs insaponifiables et une solution 
dans le solvant c6tonique de la fraction (S) dite fraction soluble a chaud et a 
soumettre ladite fraaion soluble a chaud (S) a une ctape de cristallisation dahs un 
solvant, dit solvant de cristallisation, a temperature infcrieurc k 0*Q a filtrer le 
produit ainsi obtenu pour rccupcrer un filtrat (F) qui constitue, apres evaporation 

30 du solvant de cristallisation, unc deuxi5me fraction (F) riche en maticrcs 
insaponifiables. 

Les matieres grasses susceptibles d'etre trait^es par le procede selon 
rinvention sont toutes les matieres grasses d*origine v6g6tale. 

II peut s'agir de maticrcs grasses brutes ou raffmees provenant de 
35 graines (par exemple, colza, soja) ou dc fruits (par cxcmple, karit6, avocat, olive) 
de plantes oleagineuscs. 
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Le proccdc scion I'invcntion pcut cgalcmcnt s*a^pliqucr au iraitcmcnt 
dcs bcurrcs vcgctaux tcls que Ic bcurrc d^illipc ou dc Borndo, dc sal, la graisse dc 
noyau de manguc, I'allanblackia, Ic suif dc kokum ou goa. la graissc dc dhupa, Ics 
beunes ou huilcs provcnant dcs families dcs sapotacccs ct diptcrocarpacccs, ainsi 
5 que des plantes tropicales. 

On choisira dc preference des maticrcs grasses naturellemcnt riches en 
maticrcs insaponifiablcs et/ou dcs maticrcs grasses dans lesqueiles Ics matiercs 
insaponifiables conticnncnt un ou plusieurs constituants pouvant presenter des 
proprietes intercssantcs dans le domaine dc la cosmctologic, de la phamiacie, de la 
10 m6decine. 

Lorsque la maticrc grasse d'originc vcg6tale soumise au proced6 de 
rinvention est une maticrc grasse bnitc, ellc pcut ctre obtcnuc suivant des 
techniques classiques, en particulier dcs techniques de pression dans le cas de 
I'olive, du karitc ou de I'avocat ou dcs techniques dc pression/exiraction, par 
15 exemple dans le cas du soja, de I'avocat ou du colza. Elle pcut 6galement etre 
obtenue par des techniques artisanalcs, c'cst le cas du bcurrc de karitd. 

La maticrc grasse d*origine v6gctale soumise au proc6d6 dc Tinvention 
peut cgalcment ctre pr6alablemcnt soumise a une 6tape de raffinage. 

A titre d'cxemple dc proc6d6 de raffinage, on citera les proc6des 
20 classiques dc raffinage chimique ou physique ou les procedes plus particuliers de 
raffinage du beurre dc karitd qui pcrmettcnt dc conservcr cn particulier le 
maximum de maticrcs insaponifiables. 

Le raffinage chimique avantageuscmcnt utilis6 applique aux matieres 
grasses vcgctales avant de les soumettrc au proc6d6 scion Tinvention pourra ctre 
25 tout proc6d6 de raffinage chimique classique, en particulier tout procdd6 
comprenant les 6tapes suivantcs : ; 
6tape 1 : 6tape ditc dc dcmucilagination par insolubilisation dcs phosphatides a 
Tcau g6neralement cn presence d'acide, le plus souvent phosphorique, et 
separation par dccantation ou ccntrifugation (precede continu) 
30 ctape 2 : neutralisation dcs acidcs gras librcs dc Thuile par addition tfune solution 
de soude et separation dcs savons formes (appelcs pates de neutralisa- 
tion) le plus souvent par ccntrifugation suivie de plusieurs lavages a 
Teau, les etapes 1 el 2 6tant souvent rdalisces simultan6ment 
etape 3 : decoloration par des tcircs ddcolorantes activccs. a lOO'C environ sous 
35 vide reduit et filtration 
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ctape 4 : operation dc dcsodorisation ndccssairc pour climincr Ics composes 
rcsponsablcs dcs flavcurs d'unc huilc ct produ|fc unc huilc raffincc 
alimcntairc ct dc bonne conservation. Cctte operation est rcalisce dans 
un apparcil appclc dcsodorisatcur proccdant par chauffage a haute 
5 temperature dc l*huile (180-220*C) sous un vide de I'ordre de 4torrs 

(soit environ 532 Pa) et injection massive de vapeur d'eau. 
On pcut cgalement soumcttre au proccdc scion Tinvcntion unc matierc 
grasse veg6tale prealablement soumisc a un proc6dc de raffmage physique. 

Par raffinage physique, on entcnd cn fait unc variante du procede de 
10 raffinage chimique expose ci-dcssus, la difference ctant que Pctapc dc neutralisa- 
tion a la soudc n'est pas pratiquce et que rclimination dcs acides gras librcs de 
Thuile est realisee au niveau de la dCwSodorisation qui est pratiquce alors de fagon 
neutralisante a plus haute temperature^ dans un cquipement adapte. 

Dans Ic cas du karit6, il est judicieux de proceder sans 
15 demucilagination par double neutralisation chimique et leger terrage dans des 
conditions douces dc fagon a minimiscr Ics pertes cn insaponifiable et/ou plusieurs 
de ses constituants. 

Lc traitemcnt par un solvaht polairc dc type cctonique est dc preference 
r6alisd a la temp6raturc d*cbullition dudit solvant. 
20 Commc solvant citonique, on pcut choi§ir toute cctonc comprenant, au 

plus, 10 atomes de carbonc. 

A titrc d'cxcmplcs de soivants cdtoniqucs prefcrcs scion Tinvention, on 
citera I'acdtone, la mcthylisobutyicetone. On choisira de preference Tacetone. 

On determinera en fonction de la maticre grasse v6getale traitee la 
25 quantit6 de solvant cctonique. On determinera cn particulier la quantity optimum 
permettant a la fois une recuperation selective dcs insolubles, en particulier du 
karitene tout en cvitant d'utiliser une quantitc trop importante de solvahts de fa^on 
a ne pas gener r6tape ulterieure de cristallisation. 

A titre d*exemple dans le cas du traitemcnt du beurrc de karit6, on 
30 utilisera pour 200 g de beurrc de karit6 une quantitc d'environ 1 1 d*ac6tone. 

Pour assurer une bonne extraction de rensemble dcs produits solubles 
dans le solvant c6toniquc, r^bullition sera maintenue pendant un temps suffisant, 
avantageusement de Tordre de 30min, avant de scparer par dccantation, puis 
filtration ou centrifugation la partie insoluble. 
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Uctapc dc crisiallisation a temperature infcricurc a 0*C pcut ctrc 
rdalisce dans tout solvant dc la fraction soluble a chaud darts Ic solvani cctoniquc 
utilise dans la premiere 6iape du precede scion I'invcntion. 

A titrc d*cxcmplcs dc tcls solvants, on citcra cn particulicr I'acctonc, la 
5 methylisobutylcctone. Thcxanc, le dichloromcthane, Ic dichlorocthanc, Tac^tatc 
d*cthy le ou risopropanol . 

Si Ic solvant utilise pour Tctapc dc cristallisation est un solvant 
different dc cclui utilis6 dans I'ctapc prcc6dcntc d'insolubilisation a chaud, on 
elimine prcalablemcnt, a la misc en solution dans le solvant dc cristallisation, le 
10 solvant cctoniquc utilise pour I'insolubilisation a chaud. Cctte elimination peut etre 
realisee classiqucment par evaporation sous vide du solvant cctoniquc. 

Scion unc variante particulicrcmcnt avantagcusc du precede selon 
rinvcntion, on utilise pour Tctape dc cristallisation le mcme solvant que pour 
Tetape de dissolution a chaud. 
15 Selon unc variante particulicrcmcnt avantagcusc, on realise I'ctape de 

cristallisation dircctemcnt sur la solution cctoniquc r6cupcr<Sc aprcs elimination de 
la £raction non soluble ^ chaud dans ce solvant. 

Selon unc variante particulicrcmcnt avantageusc, on utilise Tacetone 
comme solvant dans les deux ctapes dc dissolution a chaud ct de cristallisation* 
20 Selon un mode de realisation avantagcux, on utilise dcs dilutions 

pond6rales de matiere vcgctale dans le solvant cctoniquc comprises cntre 5 et 
30 %, avantagcuscmcnt de Tordrc de 20 %. 

A titrc dc solvant prdfcrc pour cctte ctapc, on choisira Tacctone. 
La temperature dc cristallisation sera dc preference situee bien en 
25 dessous de 0*C, de preference enirc -15 ei -30*C. Toutcfois, dcs tcmp6raturcs plus 
basses pourront egalement ctrc utilisccs. , 

Lorsque T^tape de cristallisation est conduite au niveau laboratoire ou 
pilote, en batch, la durce de cristallisation est dc Tordrc de 12 a 24 h. Toutcfois, 
I'utilisation de cristalliscur industriel pcrmettant dc fixer un bareme dc 
30 refroidisscment jusqu'a la temperature vouluc dc cristallisation puis dc maturation 
a cctte temp6rature avant filtration pcrmct Toptimisatipn du proced6 et notamment 
la reduction de la durce de Topcration. 

Apres cristallisation, le produit est filtr6 ct Ton rccupere, d*une part, un 
filtrat (Jr), tfautre part, unc fraction solidc ditc concrct, contcnant une partie du 
35 solvant. 
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Aprcs 6vaporaiion du solvant, cc concrct prcscntc dcs caractcristiqucs 
physico-chimiqucs ires prochcs dc ccUc dc la maticrc grassc vcgctalc dc depart, 
misc a part la tencur en maticres insaponifiablcs qui est considcrablcmcnt rdduitc, 
Ccci offrc un avantage important en particulier, par cxcmplc, dans Ic cas du bcurre 
5 dc karitc, puisquc ccla permct dc disposer d'un produit plus intcrcssant dans le 
secteur alimcntaire que Ic beurrc dc karitc non transfomic, notammcnt pour la 
fabrication dc substituts ct/ou d*cquivalcnts dc beurrc dc cacao ou Ics caractcris- 
tiqucs rhcologiqucs et dc fusion dc la graissc, liccs dtroitemcnt a la composition en 

* 

acides gras et en triglycerides, sont dcs factcurs dctcmiinanis. 
10 Le filtrat est cnsuitc soumis a unc ctapc destincc a climincr le solvant, 

par exemplc unc ctapc d^cvaporation sous vide, Ccttc ctapc conduit a la r6cup6ra- 

tion d'unc dcuxicmc fraction richc en insaponifiablcs (F). 

Un avantagc du proc6d6 scion invention, tcl qu'il a etc decrit pr6ce- 

demment, est qu'il conduit a deux fractions riches en insaponifiablcs. Cos deux 
15 fractions pcuvent cnsuitc ctre mclangics en totalitc ou en panic pour conduirc a de 

nouveaux melanges enrichis en insaponifiablcs. Ainsi, scion unc variante particu- 

lierement avantagcuse, le proc6d6 scion invention comprcnd, cn outre, une ctape 

de melange d'au moins unc partie, dc preference dc la totalitc, dc chacune dcs deux 

fractions enrichies cn maticres insaponifiablcs. 
20 Ainsi, la fraction (!'), ou unc panic dc ccttc fraction, est avantageuse- 

ment mclangec a la premiere fraction richc cn insaponifiablcs constitute de la 

partie insoluble a chaud dans Tacctonc (fraction I) ou a une panic dc ccttc fraction. 

Selon une variante avantagcuse du proccdc scion Vinvcntion, on 

dissout la fraction (I) dans un solvant avant dc mclangcr ccttc demicrc a la fraction 
25 (0. 

A titre de solvant prcfcrc pour dissoudre la fraction (I), on choisira un 
solvant de la famillc des solvants chlorcs du type chloroforme, chloruirc dc 
methylene, dichloromcthanc, dichloro6thane ou un solvant chlorofluord du type 
flugcne. 

30 Aprcs melange de la fraction (r) ct de la fraction (I,) ou des quantity 

dcsirdes de ces fractions, ct evaporation du solvant, on rccupcrc un produit final 
qui constitue une fraction de la maticrc v6g6talc traitde paniculi^rcment enrichic 
en maticres insaponifiablcs. 

On congoit qu'un avantagc du procddc dc I'invcation est de permcttre 

35 d'obtenir, par melange cntre les deux fractions, des fractions enrichies en insaponi- 
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fiablcs dont on pourra modifier la icncur cn insaponifiablcs a la fois cn jouant sur 
Ics proportions dcs deux fractions ci sur la temperature do rcdristallisalion. 

Ainsi, a tiirc d'cxcmplc, par traitcmcnt dc 3 kg d*un beunre dc karitc 
neutralise ct dccolorc contenant 0,42 % d'acidc olciquc ct 6,4 % dc maticres 
5 insaponifiablcs, on obticndra, dans Ics conditions dc I'excmplc 6 ci-dessous, cn 
utilisant Ic proccdc scion Tinvcntion et aprcs melange dcs fractions (I) ct (r), 150 g 
d*unc fraction enrichie ch maticres insaponifiablcs contenant 2,8 % d*acidc olciquc 
ct au moins 48 % de maticres insaponifiablcs. 

Lcs melanges de fractions cnrichics cn maticres insaponifiablcs 
10 obtenus scion Ic proccdc dc Tinvcntion, tout particulicrcmcnt ccux obtenus a partir 
dc karitc, s'avcrcnt particulicrcmcnt intcrcssants commc principc actif dc 
compositions cosmdtiqucs ct/ou,pharmaccutiqucs, notammcnt dcrmatologiqucs. 

Ainsi, scion un dcuxicme aspect, Tinvcntion conccmc Tutilisation dcs 
melanges dc fractions cnrichics cn insaponifiablcs dccrits prcccdcmmcnt pour la 
15 preparation d'une composition cosmctique ou pharmaccutiquc, notammcnt derma- 
tologiquc a activitc antiradicalaire ct/ou anti-6Iastasc. 

Suivant une variantc, la composition prdcitee pcrmct d*obtenir une 
bonne protection contre lcs agressions classiques auxquclles est soumise la peau, a 
savoir ics agressions chimiqucs, thcrmiques, mecaniqucs et resultant dc Tcxposi- 
20 tion aux radiations lumincuscs visiblcs ct ultraviolcttc. 

Suivant une autre variantc, la composition prcScitcc est a activitc anti- 
inflammatoirc. 

Scion un autre dc ces aspects, Tinvention conccmc une composition 
cosmctique, contenant a titrc d*ingrcdicnt actif unc quantitc cosmctiquement active 
25 d'un melange de fractions enrichies cn insaponifiablcs obtcnu par traitement d*un 
beunre de karitc scion Ic proccd6 dc invention. , 

Scion un autre dc ces aspects, Tinvention concernc une composition 
pharmaceutiquc, notammcnt dcrmatologiquc, comprenant a titrc d'ingrcdient actif 
unc quantity pharmaccutiqiiemcnt efficacc d*un melange dc fractions enrichies cn 
30 insaponifiablcs obtcnu scion Ic proccdc dc Tinvention. 

Dans Tun ct Tautre dcs deux, aspects precedents, on utiliscra, de prefe- 
rence, dcs fractions riches en insaponifiablcs obtcnues par traitcmcnt du bcurre de 
karit6. 

Lcs melanges dc fractions insaponifiablcs conticndront, de preference, 
35 18 a 50 % en poids dc compos6s insaponifiablcs, dc prdference 20 50 %, de 
preference encore de Tordrc de 30 %. 
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Ccs nidlangcs scront incorporcs a dcs concentrations comprises cnire 
0,5 et 99 % en poids, dc preference comprises enire 2 ct 60'% dans un excipicnt 
vchicule ou support cosmciiquemeni ou pharmaceutiqucmeni acceptable. 

Comme on Ta vu prcccdemment, I'intcrct dcs a)mpositions cosme- 
5 tiques ou pharmaccutiqucs, notamment dcmiatologiques, utilisant Ics melanges de 
fractions enrichies en insaponifiablc obtenus suivant le procede prcccdemment 
ddcrit rdsulte principalement de deux avantages : 

1. la ou les fractions enrichies obtenues se prcsentent sous un aspect 
identique a celui d*une graisse naturelle semi-concrete, facile a mettre en oeuvre et 

10 dcbel aspect, 

2. dies prcsentent, du fait de leur grandc richesse en insaponifiablc, 
une bonne protection contre les agressions classiques auxquelles est soumise la 
peau, a savoir les agressions cliimiques, thermiques, mccaniques ct resultant de 
I'exposition aux radiations lumineuses visiblcs et ultraviolettes. 

15 Ainsi, dc bonnes proprictcs antiradicalaires, largement superieures a 

celles des graisses de depart non enrichies en insaponifiablc par le procede decrit 
prec6demment, ont notamment 6x6 mises cn evidence sur dcs emulsions rcalis6es 
avec les melanges pr6cit6s ct les melanges eux-mcmes par des tests realises in 
vitro. 

20 Pour mettre cn evidence Tactivitd antiradicalaire, on a utilis6 

avantageusement Ic test dit test "hematics" dont le principc est decrit ci-dessous et 
qui permet d*evaluer, in vitro, le pouvoir antiradicalaire d'une molecule. On suit 
son pouvoir dinhibition de Thcmolysc d'crj'throcytes soumis a une attaque 
radicalaire. 

25 On utilise, pour ce test, un gcncrateur hydrosolublc de radicaux libres : 

le 2,2' azobis-diamidinopropane hydrochlorure. 

Plus preciscment, cc test consiste a soumettre dcs hematics Isoldes de 
leur plasma a une agression de type oxydatif, dans des conditions controlees et 
standardisdes permettant la mise cn jeu de tout leur equipcment enz>'matique et 
30 moldculairc pour rdsistcr a cctte agression jusqu*a ce que la membrane cellulaire 
soit modifiee, puis I'dclatement et la lysc de la cellule. 

La mesure de rhemoglobine est alors rcalisee par spectrophotometrie. 
La resistance dc la population d'hcmaties testdes s*exprime alors par le 
temps dc liberation de 50 % du contcnu cn hcmoglobinc (T50) 
35 On calcule un pourcentage de protection de Themolysc. Le calcul se 

fait en comparant T50 (50 % d'hcmolyse) des essais, a cclui du tdmoin. 
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Plus Ic T50 d'un cssai est clcvc, plus la protection est importante ; 
rhemolysc a ct6 retardcc. Au conlraire, un T5() faiblc signi/ie que la molecule est 
plutot pro-oxydante. 

Ainsi avec Ics melanges enrichis cn insaponifiable obtcnus scion 
5 rinvention, on attcint dcs valcurs de T50 dc 128 a 196. 

Dc la mcmc fagon, dc bonnes proprictcs anti-clastascs 6galcment 
supcrieures a ccllcs dcs graisses dc depart non cnrichies en composes insaponi- 
fiables, par le proccdc dccrit prcccdemment, ont etc miscs cn evidence sur les 
m6langcs dc I'invcntion. en particulicr au moycn dcs tests in vitro d6crits ci- 
10 dcssous ct permcttant dc mcttrc cn Evidence rinhibition dc Tdlastasc Icucocytaire 
humaine (ELH). 

Les deux tests suivpnts ont principalcment etc utilises, 
a) Utilisation du substrat svnthctique spccifiquc dc TELH : Ic N-mgthoxv- 
succinvl-ralaV>-prO"Va1-paranitroanilide 
15 Scion cc test, Thydrolysc du substrat par I'clasiasc Icucocytaire est 

suivie par spectrophotomdtric pendant cinq minutes. 

Diff^rcntcs concentrations dinhibitcurs sont incubces dans le tampon 
de reaction en presence d'cnzymc, puis le substrat est ajoutd. 

Les pourcentagcs d'inhibition sont calculcs par rapport a une courbe 
20 temoin : hydrolyse du substrat en I'absencc d'inhibitcun 

On mcsure ^galcmcnt la concentration cn inhibitcur pour laquelle on 
obtient 50 % d'inhibition de Tcnzymc (=IC 50). 
b^ Utilisation du substrat naturcl dc TELH : clastinc fibreuse : 

Ce test correspond a des conditions plus physiologiques. 
25 Selon cc test, diffdrcntcs concentrations d'inhibiteurs sont incubees 

dans ie tampon de r6action, cn presence de Tenz^'mc, puis 150 fig d*elastine 
fibreuse radiomarquce sont ajoutcs. 

Les echantillons sont incubcs a 3TC sous agitation. L'hydrolyse du 
substrat est mesuree apres 1, 2» 4 et 6 heurcs dincubation. 
30 On separe r61astine non digcree (insoluble) dc I'elastine hydrolysce 

(soluble), par centrifugation a 10 000 rpm pendant 30 secondes. La radio-activite 
provenant de Thydrolyse de Tclastine est mcsurcc dans 50 fil de sumageant. 

De meme que pour Tanalysc avec ic substrat synthdtiquc, on mesure les 
pourcentages d'inhibition ct (es IC 50. 
35 Les melanges enrichis cn insaponifiable selon Tinvention conduisent a 

des pourcentages d'inhibition de Tclastasc lcucoc>taire humaine de 16 a 80 %. 
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Lcs techniques cvoquces ci-dcssus pcrmcttcnt de savoir si la ou Ics 
molecules posscdcnt un intcrct dans Ic cadre dc I'inflammation. En cffet, lors de 
pathologic inflammatoire, il y a production locale dc divers radicaux libres ct 
augmentation de la synthcse de Tclastase leucocytaire humaine. Ccs tests sont rea- 
5 lises in vitro mais sont adaptablcs in-vivo ou cx-vivo ; ils sont reconnus commc 
mcthodcs d'objectivation cosmctique. 

Scion unc variantc avantageusc dc Tinvcntion, lcs compositions 
cosmetiques ct/ou pharmaccutiqucs, notammcnt dermatologiques, pcuvcnt en 
outre contenir d*autres composants connus pour icur action de protection contre les 
10 agressions de la pcau ct qui agissent dc fagon syncrgiquc avcc lcs melanges riches 
en insaponifiablcs utilises scion Tinvcntion. 

Ainsi, lcs composants suivants sont avantagcuscmcnt assocics a : 

- des tocopherols ou des tocotricnols, notammcnt la vitamine E, 

- des acidcs gras polyinsaturcs dc la scrie n-3 ct n-6 ou des huilcs ou 
15 extraits v£g6taux en contenant^ 

- des glycolipidcs tcls que ccramides, ccrcbrosidcs, glycosylceramidcs, 
d'origine v6g6tale ou animalc. 

Ces composants sont dissous gcncralement dans la phase lipophile 
avant preparation de la composition cosmctique. 
20 Plus prdciscmcnt : 

- Lcs tocopherols ct lcs tocotricnols sont des 8-mcthylchroman-6-ols 
substitucs en 1 par un groupe mcthylc ct une chainc dc type polyisoprcnique a 
seize atomes dc carbonc saturcc (tocopherols) ou triinsaturde (tocotricnols) ; lcs 
vari6tcs alpha, beta, gamma, delta different entre ellcs par le nombre ct la localisa- 

25 tion des groupcs mdthylc en 5 ct 7. 

Les tocopherols ct tocotricnols reprcscntcnt generalcment 200 a 
1 200 mg par kg d'huilc vcgctalc non raffmdc ct sont cgalcment presents dans 
certaines huilcs animales (poisson). 

Les tocophdrols sont classiqucmcnt prdscnts dans de nonibreuses 
30 huiles et graisscs, toumcsol en particuiicr. 

Les tocotricnols sont plus rarcment rencontrds, mais sont notammcnt 
presents dans lcs huiles, en particuiicr lcs huilcs dc gcrme dc blc ct dc palme. 

Ccs constituants prcscntent des propridtds antioxydantes reconnues. 
Ualpha tocopherol est plus connu sous Ic nom dc vitamine £. 
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- Lcs acidcs gras polyinsaiurcs clc la famillc n-3^ct n-6 sont, confer- 
memcnt a la nomenclature, dcs acidcs acidc gras prcscntani ^lusicurs insaturations 
sur Icur chainc carboncc. 

En outre, pour la famillc n-3 (rcspcciivcment n-6) la premiere double 
5 liaison est situee cntrc Ic 36mc (rcspcctivcmcnt 6cme) ct Ic 4cme atomc de carbone 
(respectivement 7cmc).compt6 a partirdu groupc mcthylc dc la chainc carbonde. 

Les acidcs gras lcs plus courants parmi la famillc n-6 sont Tacidc 
linoldique C18:2 (n-6, 9), gamma-linolcniquc C18:3 (n-6, 9, 12) et Tacidc 
arachidonique C20:4 (n-6, 9, 1 2, 15). 
10 Lcs acidcs gras lcs plus courants dc la famillc n-3 sont Tacide alpha- 

linoleniquc CI 8:3 (n-3, 6, 9), Tacide cicosapcntacnoYquc ou EPA, C20:5 (n-3, 6, 
9, 12, 15) ct racidc docosahcxaoniquc ou DHA, C22:6 (n-3, 6, 9, 12, 15, 18). 

-Lcs glycolipidcs dcsigncnt unc fraction intcrcssantc dcs lipides 
polaircs extraits dc ccrtaincs plantcs supcricurcs (fcuillcs, racincs, graincs, algucs, 
15 levures, champignon) ; Ic bl6 est notammcnt unc source rcconnuc et conticnt 
environ 3 % dc glycolipidcs par rapport aux lipides totaux. 

Parmi lcs nombrcux constituants dc ccttc famillc, on choisira : 

. les ccramidcs : combinaison d'un aminoalcool dc type sphingosine 
avec un acidc gras lie a la fonction amine formant ainsi unc amide, 
20 .les c6r6brosidcs ou glycosylccramidcs : ccramidcs dont la fonction 

alcool primaire est 6th6rificc avec un sucrc (ccramidcs monohexosidcs, poly- 
hexosides). 

Ces sphingolipidcs (ccramidcs ct ccrcbrosides) sont dot£s de diverses 
propri6t6s reconnues dont unc activite antiradicalaire, un pouvoir anti-61astasique 
25 et une action hydratante. 

Les examples suivants sont donncs a titrc non limitatif ct puremcnt 
illustratif de I'invention. 

30 Sauf indication contraire, les pourcentages indiques dans les resuitats 

et compositions ci-dcssous sont exprimes en poids. 

, Dans tous les cxcmples, Ic dosage dcs maticres insaponifiables est 

realise scion la norme AFNORNFT 60205-1, mcthodc de r6f6rence par 

extraction a Toxyde dicthylique aprcs saponification en milieu ethanolique. 
35 Uacidit6 olciquc est d6tennin6c scion la nonne AFNOR NF T 60-204 

scion la methode au melange oxyde dicthylique-dthanol. 
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Lcs separations par chromatographic sur couchc mince sont rcalisecs 
sur plaques dc gel de silicc (Type 60, MERCK) dc 0,25 mm (J'Cpaisseur. Lc solvant 
d'61ution est un melange hcxanc/acctate d'cthylc 80:20 (v/v) ct lcs taches sont 
r6v616es par pulverisation d'unc solution d'H2S04 a 50 % ct mineralisation a 
5 150'C. 

Lcs constituants sont identifies pur comparaison dcs distances dc 
retention avcc belles de produits dc reference : alcool olcique, cholesterol, 
squalene, eicoscne, (^-amyrine, triglycerides, acidc olcique. 

La determination dc la composition en acidcs gras libres, mono- 
10 glyccrides, digiyccridcs, triglycerides et sterols, est rcalisdc par chromatographic 
en phase gazcusc sur colonnc capillairc courte (7 m) avec phase stationnaire 
apolaire SE30 ct aprcs derivation dcs composes sous forme T.M.S. 

Uinjcction est du type "sur colonnc", lc dctectcur FID est regie a 350*C 
et Tahalysc est rcaliscc en programmation dc temperature (100 a 340'C). 
15 Lcs constituants sont identifies a partir de leur temps dc retention. 

Lcs rcsultals sont normalises a 100 (composition ccntesimale). 

lE^^emplc 1 

al Essai 1 : 

20 On dissout 50 g de bcurrc de karitc contcnant 7 % dinsaponifiable 

dans 500 ml d*acctonc. On portc i*ac6tonc a ebullition pendant 15 min ct on 
recupere un residu (1) non soluble dans Tacctone a chaud ainsi qu*unc solution (S) 
dans racdione ct on la rcfroidii a -20*C. 

Lc melange (S) est maintenu a -20'C pendant 12 h- 
25 Aprcs precipitation, lc sumageant est nitr6. 

Le pr6cipite est rincc par plusieurs volumes d'ac6tone (a firoid). Le 
filtrat est alors scche aprds evaporation sous vide du solvant, puis pcs6. 
Le tableau I donne lcs rcsultats de cet cssai. 

L'analysc du rdsidu (I) montrc que cette fraction insoluble a chaud 
30 represcntc des constituants insaponifiables fortcment apolaircs du type gommcs, 
latex, contcnant cntre autres le karitcne. Cette fraction insoluble a chaud est 
m61angec avcc la fraction soluble a froid. 

b)i§§aL2: 

35 On opcrc comme dans Tessai 1, mais a partir dc 1(K) g dc beurrc de 

karite dissous dans 500 ml d'acetone. 
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Les rcsultats sont wnsigncs dans Ic tableau 1. 

c) Essai 3 : 

On opcrc commc dans Tcssai 1, mais la cristallisation est effcctucc a 

5 -10*Q 

Les rcsultats sont consignes dans le tableau 1. 



TAP ] 



n'essai 


Rendement 
cn fruction 
soluble dans 
I'ac^tonc 


Tcncur cn insii- 
p()nifiiihlc dc lu 
fraction soluble 
dans I'acctonc 
(purctc) 


Poids 
d'insapo- 
nifiablc 
obtcnu (PI) 


Poids total 
thcoriquc 
d'insapo- 
nifiable(P2) 


Rendement en 
insaponiftablc 
(PiyP2xlOO) % 


1 


18,2 % 


22,95% 


2.1 g 


3.5 g 


60,0% 


2 


14,7 % 


23.60% 


3,5 g 


7 g 


49,6 % 


3 


24,5% 


16,30 % 


2,0 g 


3,5 g 


57,1 % 



10 

Excmpic 2 

On precede commc dans Tcxcmplc 1 ct on realise les 3 essais 
ci-dessous notds 4, 5, 6 montrant rcffct cie la dilution du beurrc dc karitd dans 
Tac^tonc. Dans ces essais, la phase dc fractionnement par le froid dc la fraction 
15 soluble a chaud est rcaliscc a -20*C. 

Les rcsultats sont consignes dans le tableau II ci-dcssous ou les 
pourcentages sont donn6s cn poids, 

20 TABLEAU 11 

Choix de la dilution 
(Acdtone, tcmp6raturc : -2Q*Q 



n'essai 


Dilution (%) 


Rendement cn 
itaction 
soluble (%) 


Tcncur cn 
insaponifiablc dc la 
fraction soluble (%) 


Rendement en 
insaponifiable 


4 


5 


16,0 


20,6 


47,1 


5 


10 


18,2 


23,0 


59,8 


6 


20 


14,7 


23,6 


49,6 



(*) • (poids obtenu/poids thcoriquc x 100) % 
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Excmplc 3 

On precede comme dans Ics cxcmplcs precedents, ct on realise Ics 
essais ci-dcssous (7, 8, 9) destines a montrer rinfluencc de la temperature de 
fractionnement par le froid sur le rcndcment en fraction insaponifiable soluble a 
5 froid (F), la tencur en insaponifiable de cette fraction soluble ct le rcndement en 
insaponiHable de cette ctape. 

TABLEAU Ul 

» \ 



n'essai 


Temperature 
(•C) 


Rcndcment en 
fraction 
soluble (%) 


Tencur en insapo- 
nifiable dc ia fraction 
soluble (%) 


Rcndcment en 
insaponifiable 

(*) 


7 


-lO'C 


.24,5 


163 


57,1 


8 


-20*C 


13,1 


22,5 


42,1 


9 


-30'C 


7,7 


37,2 


40,9 



10 (♦) : (poids obtenu/poids thcoriquc x 100) % 

La temperature dc cristallisation est un facteur trcs influent sur 
Tefficacitc du fractionnement. 

L'abaissemcnt de la temperature a -30'C permct d*obtcnir unc fraction 
15 a plus dc 35 % de purctc en maticres insaponifiablcs. Soit, ici, un cnrichissement 
d'un facteur 5 par rapport au bcurrc brut dc depart. 

E?^cnip|Q 4 

Dans les essais 10, 11, 12 suivants, on traitc, scion le proc6d6 de 
20 rinvcntion, trois qualitds diffdrentcs dc bcurrc dc karitc dont les caract6ristiques 
sont donn6es dans le tableau IV ci-dcssous : 





Aciditc olciquc (%) 


Tencur en insaponifiable (%) 


Beurre brut 


5.3 


7,0 


Beuiie neutralise 


0,37 


6.1 


Beuire ra£Bn£ 


0,13 


6.6 



25 

Les rcsultats obtenus sont donndes dans le tableau V. 
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TABLEAU V 
Essais dc cristallisation dans I'acdtond 
sur diffcrcntcs maticrcs d'ocuvrc 



n* essai 


Matiere d*ocuvrc 
(Aciditc oleiquc) 


Rcndcment cn 
fraction 
soluble (%) 


Acidit6 olcique 
dc la fraction 
soluble (%) 


Tcncuren 
insaponifiable 
de la fraction 

soluble (%) 


10 


bcurrc brut (0 


13.1 


20.3 


22,5 


11 


beurrc neutralise 
(0,37) (-) 


13.5 


-2.0 


23,3 


12 


beurrc raffinc 
(0,13) (*) 


11.5 


0.9 


25,9 



5 (♦) : dilution : 10 %, temperature : -20*C 
(*♦) : dilution : 20 %, temperature : -15*C. 



Ces essais montrcnt que la purctc cn insaponifiable dc la fraction 
soluble dans Tac^tone est pcu dcpendante de la nature du produit dc depart (brut, 
10 semi-raffind ou raffinc). 

Excmplc 5 

Deux beurres de karii6 bruis (A et B) ct un beurrc neutralist ct dccolor6 
(Q ont €t6 choisis. Leurs caractcristiqucs physico-chimiqucs sont donnees dans ie 
15 tableau VI. Uinsaponifiablc a 6\c analyse par chromatographie sur couche mince 
afm de mettre en 6videnee la proportion plus ou moins importante de eonstituants 
apolaircs : "gommes", karitcncs. Lcs rdsultats senri-^quantitatifs sont donn6s dans 
le tableau VI ou signifie "presence" ct "+++" signifie "tr6s forte presence". 

20 TABI.PAUVI 



Nature de 
richantilion 


Aciditc 
olcique (%) 


Tcncur cn 
insaponifiable (%) 


Analyse CCM de 
rinsaponifiable 


Sterols 
alcools 


"Gommes 
karitenes" 


A 


53 


6.4 


+ 


+++ 


B 


6,5 


8.4 


+ 


+++ 


C 


0,42 


6,4 


+ 


++ 
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On a realise unc cristallisation a -3()*C, sur une prise d'essai dc 50 g, 
avcc unc dilution dc 1 0 % dans I'acctonc. ^ ' 

La fraaion insoluble a chaud dans I'acctonc (gommcs) a ct6 r6cup6r6c 
scparcmcnt par solubilisation a chaud dans Ic chloroformc, puis additionncc a la 
5 fraction soluble a froid. 

Lcs rdsultats obtenus sont donncs dans Ic tableau VII conespondant 
aux cssais 13, 14, 15 rcalisds respcctivcment avcc lcs beurrcs A, B, C ci-dcssus. 

TABLEAU VII 

10 Essais dc cristallisation a -30*C dans I'acctonc 

(dilution: 10%) 



n* 

essai 


Matierc 
d'ocuvrc 


Nature dc la fraction 


Tcncur par 
rapport au bcurrc 
(%) 


Aciditc 
oleiquc 

(%) 


Teneur en 
insaponi- 
fiable (%) 


13 


A 


Insoluble a chaud (gommcs) 


5,8 


17,2 


18,7 


-35 


Soluble a froid (tnsaponi- 
fiable) 


11,4 


Insoluble a I'roid (huilc) 


82,8 


. 2,8 


1.4 


14 


B 


Insoluble a chaud (gommcs) 


7,4 


20,6 


17,1 


-46 


Soluble a froid (insapo.) 


13,2 


Insoluble a froid (huile) 


79,4 


3,6 


1.7 


15 


C 


Insoluble a chaud (gommcs) 


5,5 


13,4 


2,4 


-34 


Soluble h froid (insapo.) 


7,9 


Insoluble h froid (huile) 


86,6 


0,2 


1.9 



Les rcsultats obtenus sont tout a fait cohcrcnts. 
15 Les tcncurs cn maticrcs insaponifiablcs attcintcs sont superieures a 

30 % ct lcs ftactions cnrichics cn maticrcs insaponifiablcs correspondent a + dc 
10 % de beurre de karit6 dc depart. 

On note que I'aciditd librc dc la fraction obtcnue a partir du beurre 
neutralise d6color6 est d*cnviron 2 %. 
20 Les purct^s cn insaponifiablc montrcnt que Ton atteint un rendement 

>70 % pour tous les essais, cc qui montrc I'cfficacitd du rcc>'ciage de la fraction 
insoluble a chaud (gommcs). 
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Lcs determinations dc la tcncur exactc cn insaponifiablc scion la norme 
sont delicatcs du fait justcmcnt dc la presence dc ces gommf's non solubles dans la 
phase solvant (insaponifiablc) ct dans la phase hydro-alcoolique (savons d'acidcs 
gras). 

5 De ce fait, les valcurs trouvces pcuvent ctre sous-evaluces, memc sur 

Ic beurrc de karitc tel quel. 

L'arialyse par chromatographic sur couchc mince montrc que 

- les fractions insolublcs a froid son! quasi-exclusivcmcnt constituces de 
triglycerides, il apparait des traces d*insaponifiable (alcools gras ct stdrols) ; 

10 - les fractions resultant du mdlangc des insolublcs a chaud ct solubles a froid sont 
constituees par ordre de polaritc ddcroissante : de sterols, d'acidcs gras libres, 
d*alcools gras aliphatiqucs ct triterpcniqucs, dc triglycerides et dc constituants 
trfes apolaires. Ces demiers correspondent a la fraction insoluble a chaud, cest- 
a-dire aux karitencs ou gommcs. 
15 La meme analyse CCM r6alis6e sur lcs matidrcs insaponifiables montre 

que lcs maticrcs insaponifiables rcstant a environ 1,5-2 % dans la fraction 
insoluble a froid sont constitu6cs par des alcools ct des sterols. II ne restc plus de 
gommes, alors que la partic insaponifiablc conccntrcc dans la fraction soluble a 
froid contient les alcools gras, lcs sterols ct lcs gommcs. 
20 Uanalyse par chromatographic cn phase gazcuse pcrmet d*obtenir la 

composition cent6simale des diffcrcnts constituants des fractions, cn absence des 
gommes, dont le pbids molcculairc trcs 61cv6 n'cst pas compatible avcc une 
chromatographic cn phase gazcuse. 

Les constituants chromatographiables sont : 
25 - les triglyc6rides, 

- les acidcs gras libres, 

- les glycdrides partiels, 

- rinsaponifiable : st6rols ct alcools gras, 

Cette analyse confirme : 
30 . la quasi-absence de maticrcs insaponifiables dans les fractions insolubles 

a froid. 

. la concentration dans les fractions enrichics cn mati6res insaponifiables 
des acides gras libres, des glyccridcs partiels, avcc presence de 
trigiyc^rides. 

35 Les compositions ccntcsimalcs obtenues sont donnees dans le 

tableau VIII. 
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TABLEAU VIII 

Compositions ccnlcrimalcs (%) dcs diffcrcmcs*fractions 
obtcnucs par CPG sur phase stationnairc-apolairc SE30 
5 (gommcs ou karitcncs non chromatographifics) 



Ref. 
6ch. 


Ref. fraction 


Acides 

gras 

librcs 


Mono- 
^lyccridcs 


Diglycd 
-rides 


Trigly- 
cerides 


Insaponi 
-fiable 
"stdrols+ 
alcools" 


A 


Insoluble a chaud 4- 
.soIut)lc ii froid 


24,5 


0,2 


22.1 


41,0 


9,8 


Insoluble a firnid 


7,4 


0.2 


8,3 


82,0 


2.1 


B 


Insoluble a chaud 
+ soluble a froid 


23,2 


0.7 


23,5 


42,5 


10,2 


Insoluble a froid 


4.0 


<0,1 


2,2 


93,6 


0,2 


C 


Insoluble a chaud 
+ soluble a froid 


2,0 


0.1 


28,4 


57,2 


12.3 


Insoluble i froid 


0,3 


<0,1 


1.7 


97,7 


0,3 


Temoin : * 




3,1 


<0,1 


1,6 


95,2 


0,1 



* Ce produit est Ic bcurre dc karitc brut, tcl quel, non fraciionnd, tcl que dccrit dans 
le tableau rv. . 



Par aillcurs, Ics analyses par CLHP confirmcnt que 
10 1) la fraction insoluble a chaud correspond aux karitenes (gommes). 

2) les fractions enrichics cn insaponifiable conticnncnt tous Ics constituants natife 
de rinsaponifiable dc karitd : 

* karitenes (gommes), 
alcools tritcrpcniqucs, 
15 * sterols. 

p^tpjpplp 

Un essai dc cristallisation a tit rcalis6 sur 3 kg dc beurre de karit6 
neutralise, decolore rcpondant aux specifications de produit C de I'exemplc 5. 
20 Les conditions opcratoires suivies sont les suivantcs : 

- prise d'essai : 3 x 1 kg, 

- realisation cn 3 batchs dc 5 x 200 g, 

- volume acetone : 1 1 pour 200 g, soit unc dilution dc 20 %, 

- solubilisation du bcurre de karitc a chaud (dbuUition) sous agitation. 
25 - decantation 15 min, 
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- recuperation dc la fraction insoluble (gommcs) au chloroformc. 

- cristalHsation : -3(rC. 12 h» ♦ ' 

- filtration (sans ringagc du prccipitc), 

- evaporation dc I'acctone, 

- melange des fractions (insolublcs a chaud) + (soluble a froid) dans le 
chloroformc, 

- evaporation + scchagc, 
Lcs r&ultats obtcnus sont Ics suivants : 

- poids dc fraction enrichic cn maticrcs insaponifiablcs : environ 150 g, 

- rcndcment cn fraction enrichic cn maticrcs insaponifiablcs : 5 %, 

- aspect de la fraction enrichic en maticrcs insaponifiablcs : huile cpaisse 
jaunc, 

- purete en maticrcs insaponifiablcs dc la fraction enrichic en matieres 
insaponifiablcs, supcricurc a 48 %. 

Composition anhydrc (sous forme dc baume) 

20 On prepare par simple melange des constituants indiques ci-dessous a 

une temperature comprise cntre 40 et SO *C des compositions sous forme de baume 
de composition pond6ralc donnce ci-dessous : 

Fraction de bcurre de karitc enrichic cn insaponifiable : 1-60 %, de preference 5 % 
25 vaseline : 30-60 % 

cire de paraffine : 0-30 % 
parfiara : 1-3 % 
vitamine E : 0-1 % 

glycolipides ou sphingolipides : 0-2 % 
30 huile de poisson : 0-1% 

dans Icsquellcs la fraction dc bcurre de karitc enrichic en insaponifiable est 
constituce du m€lange des fractions rcspcctivcmcnt insolubles a chaud (I) et 
soluble a froid (I*) obtenu dans chacun des exemples 1 a 6. 



5 



10 



35 
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Excmplc 8 
Huilc pour Ic visage ct pour Ic corps . 

Lcs compositions suivantcs sont prcparccs a partir dcs mcmes fractions 
5 cnrichics en insaponifiablc que dans Tcxemplc 7 : 



fraction dc bcurrc dc karitc cnrichic : 2-10 , dc preference 5 % 
huile de vaseline : 90-95 
huile de poisson : 1 % * 
10 vitamine E : 1 % 

glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 

' pypfpplc 9 
Creme dc soin emulsion eau-dans-huilc 

15 

Les compositions suivantcs sont prcparccs a partir dcs mcmcs fractions 
enrichies en insaponifiable que dans l*cxemplc 7 : 

fraction de bcurrc dc karitd cnrichi : 10-25 , dc preference 15 % 
20 huilc de vaseline : 10-15 % 

alcool c6tylique : 4 % 

st6arate de sorbitan : 3 % 

vitamine E : 0-1 % 

huile de poisson : 0-1 % 
25 glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 

cau, parfum, conservateurs qsp 1 00 

pxemplcIO 
Crcmc de soin Emulsion huile-dans-eau 

30 

Lcs compositions suivantcs sont pr6par6es a partir des mcmes fractions 
enrichies en insaponifiablc que dans Texemple 7 : 
fraction de bcurrc dc karitd : 10-20 % , dc prcfdrcncc 15 % 
alcool c6tyliquc : 3 % 
35 tri6thanolaminc : 1 % 
st6arate de glyc6rol : 3 % 



wo 94/21764 



( 



PCT/FR94/00301 



21 



colorant :3% 

vitamincE:0-l % / 
glycolipidcs ou sphingolipidcs : 0-2 % 
huilc de poisson :()-!% 
5 cau,parfum>conscrvatcursqsp 100 
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REVENDICATIONS 

1. Proccdd dc preparation dc fractions dc maticrcs grasses d'origine 
vegetale enrichics cn maticrcs insaponiflablcs, caractcrisc cn cc qu*il consiste a 

5 traitcr ladite maticrc grassc d'origine vcgctalc par un solvani polairc dc type 
cctonique dc fagon a rccupcrcr, d'unc part, unc fraction insoluble a chaud (I) dans 
ledit solvant cctonique qui constitue unc premiere fraction riche cn maticrcs 
insaponifiables ct unc solution dans Ic solvant c<5toniquc d'unc fraction (S) ditc 
fraction soluble ^ chaud ct a soumcttrc iaditc fraction soluble a chaud (S) a unc 
10 etape dc cristallisation dans un solvant dil solvani dc cristallisation a temperature 
infericure a OX, a filtrer le produit ainsi obtcnu pour rccupcrcr un filtrat (F) qui 
constitue, aprfes evaporation du solvant dc cristallisation, unc dcuxicme fraction (F) 
riche en maticrcs insaponifiablbs. 

2. Proccdc scion la rcvcndication 1 » caractcrisc cn cc que Ic traitcment 
15 par le solvant cctonique est r6alis6 a la temperature d'^bullition dudit solvant. 

3. Proccdc scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 2, caractcris6 eh ce que le 
solvant c6tonique est unc c6tonc rcnfcrmant au plus dix atomcs de carbone. 

4. Proccdd scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 3, caractcrisc en ce que le 
solvant c6tonique est racdtone. 

20 S. Proccde scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 4» caracterise en ce que 

Tetape de cristallisation est rcaliscc dans tout solvant dc la fraction soluble a chaud 
dans le solvant cctonique. 

6. Procede scion la rcvcndication 5, caractcrisd en ce que Tetape de 
cristallisation est reaiisee dircctcment sur la solution dans le solvant cctonique 

25 rccuperdc a Tissue de Tdtapc dc traitcment a chaud dc ladite matierc grassc v6g6tale 
par ledit solvant c6tonique. 

7. Procede selon la rcvcndication 6, caractcrisc en cc que le solvant 
cctonique est Tacdtone. 

8. Proccdc selon Tunc dcs rcvcndications 1 a 7, caractcrisc en ce que la 
30 cristallisation est rdaliscc a unc temperature infericure a -15*C, de preference 

comprise cntre -15 ct -30*C. 

_ 9. Proc6dc scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 8, caractcrisd en cc que la 
matierc grassc de depart est unc maticrc grassc provenant dc graines ou de fruits de 
plantes ol6agineuscs, obtcnue par dcs techniques classiques de pression ou de 
35 pression/extraction, ladite maticrc grassc pouvant etre soit brute, soit prdalable- 
ment raffinde. 
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10. Proccdc scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 9, caractcrisc cn cc que 
la maticrc grasse est Ic bcurrc dc karitc. * 

11. Proccdc scion la rcvcndication 10, caractcrisc cn cc que Ic bcurre 
de karitc est brut. 

5 12. Precede scion la rcvcndication 10, caractcrisc en cc que le bcurre 

dc karite a subi unc operation de raffmage dcstincc a conserver le maximum 
d*insaponifiabIe ct a prescnxr ses constituants. 

13. Precede scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 12, caracterise en ce 
qu*il comprend en outre unc ctapc dc melange d'au moins unc panic, de preference 

10 de la totalitd, dc chacune dcs deux fractions (1 ct V) riches en matieres 
insaponifiables. 

14. Utilisation dcs niclangcs dc fractions enrichics cn insaponifiables 
obtcnus cn traitant un bcurrc karitc scion le pnKcdd dc la rcvcndication 13 pour la 
preparation d'une composition cosmctiquc ou pharmaccutiquc, netamment derma- 

15 tologique, a activite antiradicalairc ct/ou anti-clastasc. 

15. Utilisation scion la rcvcndication 14, caractcris6e en ce que ladite 
composition permet d'obtenir une bonne protection centre Ics agressions classiques 
auxquelles est soumisc la peau, a savoir Ics agressions chimiques, thcrmiques, 
m^caniques et rdsultant dc Tcxposition aux radiations lumineuses visiblcs et ultra- 

20 vielettes. 

16. Composition cosmdtique contenant, k titrc d'ingrddient actif, une 
quantit6 cosmetiquement efficace d'un melange de fractions enrichics en compos6s 
insaponifiables obtenu par traitcment d'un bcurre de karitc scion le proc6de decrit 
dans la revendication 13. 

25 17. Composition pharmaccutiquc, notammcnt dcrmatologiquc, conte* 

nant, a titre d'ingredient actif, une quantit<^ pharmaceutiquement efficace ^ d'un 
melange de fractions enrichics cn composes insaponifiables obtenu par traitcment 
d'un beune de karite scion le proc£d6 decrit dans la rcvcndication 13. 

18. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 ou 17, caract6ris6e 
30 en ce que ledit melange dc fractions enrichics en composes insaponifiables 

contient 18 a 50 % cn poids dc composes insaponifiables, de preference 20 a 50 %, 
de preference de Tordrc de 30 %. 

19. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 a 18, caracteris6e en 
ce que lesdits melanges sent incorporcs a dcs concentrations comprises entre 0^ et 

35 99 % en poids, de prdfdrcncc entre 2 ct 60 % dans un excipient, v6hicule ou 
support cosmdtiquemcnt ou pharmaceutiquement acceptable. 
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20. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 a 19, caractiriscc en 
ce qu'clle conticnt, cn outre, au moins un produii choisi dansjc groupc constitud : 

- dcs tocopherols ou dcs tocotricnols, notammcnt la vitamine E, 

- dcs acidcs gras polyinsaturcs dc la scric n-3 ct n-6, dcs huilcs ou 
5 cxtraits v6getaux en contcnant, 

-dcs glycolipidcs ct dcs sphingolipidcs tels que ccramides, 
cerebrosides, glycosylccramidcs, d'originc vcgctale ou animale. 
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